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学 位 論 文 内 容 の 要 旨 
 
 電子線マイクロアナライザー（EPMA）は、金属やセラミックスのような材料のどの
領域にどのような元素が存在するかをミクロレベルで検出・観察することが可能な装置
であり、材料研究開発にとって欠かせない非常に有用な分析機器である。しかしながら、
EPMAで得られる情報は、元素の特定、その濃度および分布状況であり、元素がどのよ
うな状態で存在するか、すなわち純元素あるいは固溶体や化合物など、どのような結合
状態で存在するかは特定できない。したがって、その特定のためには X 線回折装置、
透過電子顕微鏡など他の分析機器を併用するのが一般的である。本研究では、微小領域
の分析を得意とする EPMA を用いた一回の分析（一度の電子線照射）で、材料中にミ
クロレベルで存在する相の結合状態の判定を行なうことが可能な分析法の検討を行な
っている。分析時間の短縮は効率上有用であることは勿論のこと、X線や電子線の多重
照射や長時間照射により受けるダメージ、組織変化、炭素のコンタミネーションの成長
など、分析に多大な影響を与える可能性があるため、照射時間や回数を極力抑えること
は精度の高い分析へつながると考えられる。 
 第１章は、本研究の背景と研究目的について述べている。 
 第２章は、特性 X 線スペクトルシフトについての検討について述べている。化合物
元素の結合状態により発生するケミカルシフトは、EPMAにおいて状態分析法のひとつ
として確立されているが、Ｘ線光電子分光法のように広くは適用されていないのが現状
である。まず、多数の純元素標準試料に対して、EPMAを利用して検出されるスペクト
ルピークトップ位置を繰り返し測定し、測定ごとのばらつき範囲 R を求めた結果、原
子番号により R の値に傾向があることを初めて見出している。さらに、化合物（例え
ば XmYn化合物、X：金属または半金属、Y：酸素または炭素）の Rについても調査し、
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純元素→酸化物→炭化物の順に X 元素スペクトルの R の値が大きくなることも確認し
ている。このように測定ごとにピーク位置のズレが起こるため、EPMAにおいてケミカ
ルシフトを利用した状態分析には限界があることを指摘し、スペクトル位置のズレが発
生した場合でも、その影響を受けることのない新たな状態分析法についての検討が必要
であるとまとめている。 
 第３章では、Si 系物質についての特性 X 線スペクトル解析結果から考案した状態分
析法について述べている。スペクトル形状の相違が状態分析法として適用可能であるか
を精査するため、Si、SiO2、SiC、Si3N4、CaSiO3、Mg2SiO4、Fe2SiO4、Al2SiO5について、
分光結晶 TAP で検出される Kα線(2 次線) スペクトルに着目している。その結果、SiC
と SiC 以外の Si 系物質ではスペクトル形状が異なった。スペクトル形状の解析には、
スペクトルの半値幅の比より求められた非対称性指数を利用することが一般的である
が、歪みのあるスペクトルなどは、適正な値が求められないことがある。そこで、スペ
クトルをピークトップより垂直に二分割して、左右の面積比を非対称性指数と定義し、
その結果、SiC以外の Si系物質の非対称性指数は１未満、SiCは 1以上であることを見
出している。さらに、実際の開発材料内に存在する微小な SiCに対しても適用可能であ
ることの検証を行い、本章で定義した非対称性指数を用いた Si 系物質の状態分析法が
有効であることを説明している。 
 第４章では、Ti 系物質についての特性 X 線スペクトル解析結果から考案した状態分
析法について述べている。スペクトルピーク強度比が状態分析法として適用可能である
かを精査するため、Ti、TiO2、TiC、TiNについて、分光結晶 LDE2Hで検出される Ti-Lα, 
Lβ線スペクトルピーク強度と Ti-Ll, Ln線スペクトルピーク強度を測定した。その結果、
ふたつのスペクトルピーク強度比は Ti 1.51～1.84、TiO2 1.95～2.30、TiC 2.55～2.89、TiN
は 1以下とそれぞれが異なることを明らかにしている。TiNは Tiスペクトルと Nスペ
クトルが重っており、その影響を除去する方法は未だ確立されていないため比較対象外
とするが、TiCと TiO2には大きな差があるため、仮に測定誤差が発生したとしても両者
の区別判定は可能であると判断している。さらに、実際の開発材料内に存在する微小な
TiCの判定に対しても、スペクトル強度比による本方法が適用可能であるとの検証を行
っている。なお、分析試料に Cuが含まれている場合、Tiスペクトルの近傍には Cuス
ペクトルが発生するが、その影響を除去する方法についても詳細に検討している。以上
より、本章で定義したスペクトルピーク強度比を用いた Ti 系物質の状態分析法が有効
であることを説明している。 
 第５章は、本論文の総括である。 
 以上のように、論文提出者は EPMAから得られる全特性 X線を精査して、一般的な
定性・定量分析等に利用される特性 X 線以外の特性 X 線に着目し、材料の研究・開発
にとって欠かせない EPMA に新たな分析手法を導入している。すなわち、本論文では
Si 系物質および Ti 系物質を取り上げ、１回の電子線照射のみで物質の結合状態を判定
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する分析法を初めて提案している。今後、同様な手法による状態分析データの蓄積によ
り、材料の組成分析および状態分析が EPMA のみで可能となり、材料分析の迅速化お
よび低コスト化につながることが期待出来る。 
 
学 位 論 文 審 査 の 結 果 の 要 旨 
 
 本論文に対して、論文審査委員から「原子番号が大きくなるにしたがってスペクトル
ピーク位置のばらつきが大きくなる理由」、「特性 X 線の強度の違いによるばらつき
への影響」、「Ti系物質の状態分析における Cuスペクトルの影響とその除去方法の詳
細」、「複数の結晶構造を持つ同一物質の場合、異なる結晶構造でも本研究で提案した
状態分析が適用可能か」等について種々の質問があったが、いずれも著者によって適切
な回答がなされ、質問者の理解が得られた。また、公聴会においても、多数の出席者が
あり、種々の質問がなされたが、いずれも著者の説明によって質問者の理解が得られた。 
 以上により、論文審査及び最終試験の結果に基づき、審査委員会において慎重に審査
した結果、本論文が博士（工学）の学位に十分値するものであると判断した。 
